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 得られた各元素の平衡分配係数をFig.1に示す。HCI規定度が大きくなる議
 に従い、平衡分配係数は大きくなり、ある規定度で極大を示した後、徐々に,
 小さくなっていく。この極大を示すHCi規定度が元素によって異なり、大別1
 して0-2N-HGで極大を示すもの、6-9N-HCiで極大を示すものがあった。。
ドユ
 0-2N-HClで極大を示す元素の平衡分配係数の最大値は1000程度或は1000。24681u
 MolarityorHCl/n・ol・dm“
 を大きく超えるような値を示したのに対し、6-9N-HClで極大を示す元素でFig.1.Ani・n-exchangedlstτibuti。n
 食mctio11S,
 はおよそ100程度が最大値であった。吸着の傾向はKrausらの報告と良い一
 致を見せているが、平衡分配係数は全体的に小さい値となった。
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 第3章Fe及びCoの陰イオン交換精製
 第2章で得られた結果を基にFe及びCoの陰イオン交換精製工程の構築を行なった。従来報告されている
 Fe及びCoの陰イオン交換精製法では、Cuの除去に関して再現性を得る事が困難である事、各不純物の除去
 効率が不充分である事が問題であった臥q。そこで、本章では新たに価数制御陰イオン交換精製法を開発し、
 従来法の問題点を解決する事を目的とした。
 強塩基性陰イオン交換樹脂300cm3をアスペクト比1:20となるようにカラムに充填し、原料液を導入した。
 カラムより流出する溶液を分取し、ICP-AESにより金属イオン濃度を測定して溶離曲線を作成した。不純物
 元素の挙動を調べるためにFe或いはCoに対して1mass%を原料液に添加した。通液速度は550mm・hour-1
 とした。
 Fig.2.にCoの価数制御陰イオン交換精製の溶離曲線を示す。図の上側がCuの完全除去を目的とした第一
 段階、下側がその他の全ての不純物を除去する事を目的とした第二段階である。第一段階では溶液中のCu
 イオンを1価に還元して精製を行なった。HG規定度がi.5N付近では、Coイオンは樹脂にほとんど吸着し
 ないのに対し、Cu(1)イオンは強く吸着するため、それぞれの溶出ピークは完全に分離しており、Coからの
 Cuの除去に成功している事を示している。第二段階では、9N-HClによる洗浄により樹脂に吸着しない元素
 む印は〔 騨  ZI}.!b嚇卯月1.
 ouマ
く
一
一
帽
E』
oZ
 L')一亡lin齢。iuL[。n・1・IN「M⊂1
 .一イ
 ししし山.コ97〔1PP甲
 ∫Cu(1)・Zn
 コロモ ヌぜコこロ
 u=1'殿rl]二〇』HコO
 臼取m1「賦}15猟〕2“"15{抑3{獄〕3鰍141珊
 尋論評譜驚W諮「hl
 掌.』ヨ
ゴ もリヨ  ↑+i」
 至「一噺1料
 1歴歴職r禽麻飴±1
 ドザユやく アユい ダ ゆペヒ こロのコユる  じ  チえコりほこめコロ ゆ
 ll,騨」
 5{k11㎜1弧,1鳳}
o
 』
5
0
 ＼
.
u
⊆
8
陽
N
=
に
巨
o
Z
 鴬窯〔111}一'一言i一■←轟、、‡ε二耳金
 M“一S㌧P
 』〆・1獣〆
 A『＼..
 k＼
 一■』一
 5N-1・1⊂1
 ヨN-11(∫1
 Fe〔lll}Zn-
/
 .盛fブ
 ヒIuLi“・.IX・1・IClH=OILhN・N“01]
 {1う{即IIX匹1璽恥コ欲筑,23蟻〕湛N}1、35嘱ト
 、・biUmeし)tcffiuenllmI
 Fig・2・Elut1onc皿vesofvalencecontrolled
 allio11-exchallgeseparatiollf〔)rc〔)bahpurification、
 05〔鼎知㎜
 E田uelltvolume/Cm3
 Fig.3.Eluti・ncurveso{valencecontrolied
 anion-exchan8eseparabonforironpuriξication・
 一242一
「7
U
セ ε
一
 蹴OB8UIユゆ甲肥人ラ'鞠
  61sκIPUES囚GD
    o⊃伽nd咽阻ヨ三面1」ロd岨田囚Vd叩琳uo則puo〕8圃Pixoユ∂Pしm8堺町」畷
   酬dエH一』v唱陣旦馴JaHgda卑Sp。乙駈1'uo貝甘」EdおoBu荘q)xauo四v
          τDOD'aJ-Nεi叩e泥田M曙
 濠εu1POε昌且園瞬葦/で藷、レ翻(り爵000王(り謝鷲(り難解華瀦話、嘉uDOOε皐
 蟹'uエDε一暑図～劉▽44磁壁ご9「ン雪融駿馬鍛蓼つ歯車}つ賄慰塀葦べ鼻
 髭翻。%雁螺⊃膿黎DH⑦蟹認…彰姐濠ψ2＼咀鐸0乙H9・ZDo⊃堕隼尉
 [嘩aa%6石6寧1⊃1儲剴。ゑ婁⊃1ラ地厚臨虹薄暑渤鯉⑦・Dρ亙∂座
 講班(poO謹鰐豊ρ冠e」到購蟹套9叢
 。9律皐射臨コ1彫擾(〃謁←掌1⊃.てへしコ漁鵠⑦謝謝辛翻(り
 ⊇。q畳善事鵬1亘9〔へ)η確尋身鰹辛翻俊アコ1鱗嶽⑦陪罪R懸垂写1コ劃話'>i藤γ無罪1輩9ゑ圏…詠4ごα9)
 (へ專⊃伸∂耀鰯謝9・嬉身骨⑦0ρ屈s⑦罷騨鞭鰯'徊。以てU個罫法網記田ddssセ田9-0ぎ嬉1
 見号写σ蝉鶴田ddgSE田0エ⊃凝IV㌧IS。顎健翻母宙晦裂射⑦IV';S)qωIG⊃ρ亙eゴ齢蜘著
 。46尋身濠曇〈菱鰍購坐9fコ1
 (SNGD)歌舞“喜葛影珊一口誕'罷⑦そ。以q辛剴)つ藻q幣回乙⑦藍峯覆轍鰯⑦(。UI皿0エ)sOO9'qアコ1
 ん営乙ラー9'E[r用'⊃.っマt∠μ軍扇ムメ4∠母×μ号醤乙H%'{OAOU∀(り1-s・εUDε'ε8㌧母02q⊃.つ章籔⊇1喜
 ¥⊃1僻灌)1辛翻劃慾qアコIDH⑦Nラー乙マつ習知4⊃1⊃。09掌1昌鋤彫謬9q』)一q見掛コ1里1峯㌧罷罎鰯。塁っ
 辣q幣回Z⑦董華鱒動⑦('u興9)sOOε'qマコ囲Z甲ヤー9-e[翻'q田覆工V⑦([一UI皿・19)1-s・εuDε'ε8
 再製コ接μ塑…影ムメ4∠コ縄ム身コ1マ塾員廻薯蝦Ψ⑦轡鵠鰯4一よムメ4'濠儲灌。9マ⊃瞳9ゑ04興
 コ1儲闘嚇鰍覆關趨⑦劉琴⑦銘法律老㌧軍需彰}⑦峯翅。マつ困弼母ODρ亙∂旺⑦%6'66⑦朔蝉1⊃嚇翼
 。2ψ落懸壬マ4てへ啄翠1払
 錫週評峯捌髪聾津僻喫訟(ゆ鰍へ翠⑦ヨ導難鰯zk判>つ集＼字9ゑ蟹蚕'q狛裂母励卑罐毒中OD鞭鰯㌧∂旺鞭
 鰯、寧マ峯宴9τ～皐マ〔へ尊巨⑦[r目土膿⑦マ0⊃_a漁コ可コ1壁OD壱∂豆～妾喫弘目串魯、淫マτ客¥象コ1鷲憾寅。量禦の一9コ〕η9
 喫⑦踊函罪1・享ゑ婁濠暉糞身←甲⑦.恐4購購玄号》旨4を⊃.qコ爆¥k⑦弔1珊襯濠團團⑦目幸∂師蟹鰯～コ照。9
 てへ)6・身η当團歯聾藻駈劉囲團(沙目‡e旺鞭鰯qアコ1りH以つq搾尉呈よ(Z)中×、4ムx4。∠)1ヨ妻攣ぎ4苗鷺(リマ自求∂旺
 躍動一Y4ムメ4'¥号暫⑦⊇。囲9q⊃.卸9散4謡箪儀陥'謡翼罐籔取皐¥コ曝葬～q黙)G・4脇4箪σ
 舞母蕾峰⊃1辛剴⑦N噛0～ぼ1ヰfコ1吊酷⑦弘峯'し≧コ9ゑ團コ1講慰⑦圏r等9罪⊃師蟹鰯4一よムン41。乙乙H昌」∀
 霞雲外殺躍麟4一∠ムメ{≡二尊セ馬
 。4q濃
 翻濠隼4q敗幣つ1辛翻(り風聴土蕃1智悪馬⑦94∂且ρ逗OD9アつ1暴薄暑曝葦/マ享y翻鰯隅聯盟'争4;丁鴇
 。マq準蒙畢蜜腺(り喜DH塚壷卿コ1灘慰㌧q
 鉾)律6～尋身形輩判辛剴(り励購坐{誤◎.繋累9甲つ1》⑦DH-N9㌧q奥(身て49酷動〈4困。以q瑚薦亀頭累(り立
 痩(りDH-N9)1稗コ1(り蓼q⊇一り出車}濠1DH-N9'DH-N8⊇1認コニ曝累罰必罰氷鶉～尉Ω.昌ゴ謝=二罵コ1殴。9q
 )q雪濠輩9q)q雛鯛コ1辛翻(〃nD⑦3・4ea㌧q專)つ調馬コ1手晋署14-a田域(〃彿法律そ鞭塁9ゑ具
 猛>再割べ享y(1)nD～q経つゆく爆1暴猛3ツ勾窒1⊇棚隙快挙シ(II)e罫泣契丹N乙54謡翠醤OH鷺團
 η号験(ゆOD。46妥身覆講慰⊃.り嬰暮⊃四P四乙律法捷そ母κ必」・nDρ亙κヱを∂」(汐中翼瑠翠ゆ昌到謝一
 鴇。俊喫嘉謝謝=懲嘱ま'昌彪一蜀ぎ4嚇=r。ゑ雪濠翻鵬慾⑦礁懸単べ必y翻剛鰹鯉ゆ∂旺コ四角圧
 。塁り盤誘母丁回⑦牽軽薄慰'q身マ窮担ぎ4量9吾皐工晋濠用蟹⑦u囚
 含IDフ1輿窃開翼暴⑦OD嘉重9ゑコ易Z濠融工県般'羅承へ)つ馴蓄母調製(ゆOD季畢尋“軍立評辛翻(〃
 u脚壱工D¥>蛋評認工場㌍農科{)一遜来難。9く'へ』》.丹∫き拝撮1濠ODq甲コDH-Nヤ'謁:¥吾薄田蟹q甲マ44母
1
 アスペクト比1:20に充填した。樹脂層を
 1000倍にした事に伴い、洗浄液、溶離液等も
 実,験室規模の1000倍の容量を通液させた。
 但し、通液速度のみ660mm・hour-1とした。
 熔融酸化精製では、還元工程中に得られる
 FeO或いはCoOを酸化剤として添加し精製
 を行なった。熔融酸化精製及びこれに続く
 Ar、H2プラズマアーク熔融工程の熔融条件は、
 不純物除去効果を確認した時と同じである。
 最後にGDMSによる不純物分析を行い、本
 工程の精製効果を確認した。
 Table1.、艶ble2,に高純度Fe及び高純度
 CoのGDMS分析結果をそれぞれ示す。表に
 Table1.GDMSresultsoflゴgh
 purityirGn・
1massppm
Table2.GDMSresultsofhigh
 purityc・ba1し
 ノmassppm
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Ele.Conc.Ele.Conc.  Ele.Conc、Ele.Conc.
A10.027ZnO.030
Sio.13MoO.25
PO.14WO,26
 SO.19Pbく0.002
 Cl(α045)ThくOnOOl
 Tio.53Uく0.0001
CrO.004
 ㎞0.005C8、9
CoO.24N(0,83)
Nio.08100.41
CuO.50
 AIO.31Zn〈0.004
 SiO.22MoO、003
PO.061WO.005
SO.014Pb<0.001
Cl(0.024)Th<0,0001
Ti<0.001U<0.0001
CrO.023
 面0.013C4.O
FeO.25N(2.0)
Nio.06000.5
CuO.65
Fe99.9998%  Co99、9998%
 記載していない元素の含有量は概ね10massppb未満である。Fe、Co共に純度99.9998mass%を達成し、本
 工程による精製効果が非常に高い事が確認出来た。但し、Feに関してはSi、P、S、Ti、Co、Cu、Mo、Wが、
 Coに関してはAl、Si、Fe、Cuが若干残存しており、これらの元素を更に低減する事で純度99.9999mass%
 に到達出来る可能性がある。
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 第6章結論
 本研究は、近年半導体電子産業等の先端技術分野において更なる高純度化が要求されており、かつ学術的
 に重要なFe及びCoに注目して、陰イオン交換精製法、熔融酸化精製及びAr-H2プラズマアーク熔融を組み
 合わせた精製プロセスを構築し、半導体グレードの超高純度Fe、超高純度Coの精製プロセスを確立する事
 を目的として行なわれた。その結果、Fe、Coとも純度99.9998mass%以上というほぼ99.9999mass%に近い
 世界最高レベルの純度を量産可能な装置により作製する事に成功した。
 今後の課題としては、更なる高純度化を目指して浮遊帯熔融精製を施す事が考えられる。
 本研究において、Fe及びCoの高純度化は一定の成功を修め、学術的、工業的な発展の基礎を築く事が出
 来た。今後は、高純度Fe及び高純度Coの物理的、化学的特性を明らかにし、この成果を社会に還元し、更
 なる発展に貢献する事を希望する。
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